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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest proszek stopowy na bazie zelaza, sposob jego wytwarzania i za-
stosowanie.

Wynalazek dotyczy w szczegdélnosci tzw. ,proszkéw tatwospiekalnych”, ktére to pojecie w rozu-
mieniu niniejszego zgtoszenia oznacza proszek, ktdéry po uformowaniu na zimno pod cisnieniem
100-400 MPa oraz swobodnym spiekaniu (pod cisnieniem atmosferycznym) w atmosferze redukuja-
cej, przez czas nie dtuzszy niz 60 minut w temperaturze nie wyzszej niz 950°C, umozliwia uzyskanie
spiekéw o porowatosci catkowitej nizszej niz 5% ob;j.

Czynnikami nadajgcymi proszkom fatwospiekalny charakter s3:

— drobnokrystaliczna struktura czgstek proszku, w ktérej polikrystaliczne czgstki proszku zto-

zone sg z ziaren o przecietnej wielkosci okoto 2 um lub mniejszej,

— dwu- lub wielofazowa struktura w temperaturze spiekania, ktéra powstrzymujgc rozrost

Ziarna zapewnia drobnokrystaliczng strukture materiatu podczas spiekania,

— obecnos¢ fazy ciektej podczas spiekania.

Niskostopowe proszki zelaza, zawierajgce co najmniej 90% mas. Fe i spiekane bez udziatu fazy
ciektej, umozliwiajg uzyskanie spiekéw o porowatosci catkowitej nizszej niz 5% obj., przy zachowaniu
drobnoziarnistej mikrostruktury materiatu. Dwufazowg mikrostrukture materiatu w temperaturze spie-
kania, ztozong z ferrytu i austenitu, zapewnia sktad chemiczny stopu. Pierwiastki stabilizujgce ferryt
np. P, W, Mo, Co, oraz austenit np. Cu, Ni, wykorzystuje sie w ilosci i proporcjach okreslonych przy
uzyciu technik eksperymentalnych (np. wysokotemperaturowej rentgenowskiej analizy fazowej) lub
analitycznych (np. oprogramowania ThermoCalc®) w taki sposob, aby w jak najszerszym zakresie
temperatury spiekania stosunek udziatdéw objetosciowych ferrytu do austenitu miescit sie w zakresie
od 2/5 do 3/5. Ponadto, wzrost zawartosci fosforu w proszku przyczynia sie do wzrostu twardosci
spieku w wyniku silnego umocnienia roztworowego stopu.

Materiaty spiekane z udziatem fazy ciekiej charakteryzujg sie wyzszg zawartos$cig pierwiastkow
stopowych, takich jak Cu i Sn, ktére w temperaturze spiekania majg zapewniac ciggta obecnos¢ fazy
ciektej w iloSci wystarczajgcej do uzyskania spiekow o porowato$ci catkowitej nizszej niz 5% obj.
Spiekanie z udziatem fazy ciektej wyzej stopowych proszkéw zelaza, zawierajgcych co najmniej 10%
mas. pierwiastkéw stopowych, utrudnia zachowanie wyjsciowej, drobnoziarnistej mikrostruktury prosz-
ku, zwieksza jednak jego przydatno$é do zastosowan, w ktérych podczas spiekania wymagane jest
uzyskanie trwatego potgczenia spieku z innym elementem.

tatwospiekalne proszki na bazie Zzelaza znajdujg zastosowanie do wytwarzania spiekanych wy-
robow konstrukcyjnych oraz narzedziowych, w szczegdlnosci do produkcji kompozytowych spiekéw
metaliczno-diamentowych otrzymywanych na drodze swobodnego spiekania, ale takze metodg spie-
kania pod cisnieniem. Dotychczas najcze$ciej stosowanym materiatem w tego typu zastosowaniach
byt kobalt, wysokostopowe proszki na bazie Zzelaza dostepne na rynku pod nazwami Cobalite CNF®
(Umicore, Belgia) i Next 400® (Eurotungstene, Francja), oraz ich mieszanki ze stopowymi proszkami
brgzéw cynowych, Zelaza, niklu i weglika wolframu (np. MX4885, MX4380, MX4590, MX4940 itp.).
Proszek Cobalite CNF® jest opisany w publikacji B-J. Kamphuis, B. Serneels: ,Cobalt and nickel free
bond powder for diamond tools: Cobalite CNF”, Industrial Diamond Review, No. 1, 2004, str. 26-32.
Wymienione surowce, z uwagi na wysokg zawartos¢ kosztownych pierwiastkow stopowych oraz za-
stosowanie chemicznych metod wytwarzania, sg drogie w produkcji. Stwarzajg tez powazne zagroze-
nie dla zdrowia oséb narazonych na ditugotrwatg ekspozycje na drobnoziarniste proszki zawierajgce
kobalt i/lub nikiel, polegajgce na czestym wystepowaniu pylicy kobaltowej (cobalt lung), olbrzymioko-
morkowego $rodmigzszowego zapalenia ptuc (giant cell interstitial pneumonia), choréb skérnych
0 podtozu alergicznym oraz nowotworowych. Wspomniane czynniki kosztowe i Srodowiskowe spowo-
dowaty rosngcag tendencje do obnizania zawartosci pierwiastkéw stopowych, zwilaszcza kobaltu,
w tatwospiekalnych proszkach stopowych na bazie zelaza, przy zachowaniu ich wymaganych witasci-
wosci technologicznych i uzytkowych. Badania w tym zakresie prowadzono dotychczas w celu poszu-
kiwania zamiennikow kobaltu, czyli zastepowania go innymi pierwiastkami stopowymi, w rezultacie
czego fgczna zawartos¢ pierwiastkdw stopowych pozostawata nadal stosunkowo wysoka, np. we
wspomnianych proszkach Next 400® i Cobalite CNF® tgczna zawarto$¢ pierwiastkéw stopowych wy-
nosi odpowiednio 50% mas. i 31,6% mas.

Roéwniez niezadowalajgce ze wzgleddéw kosztowych i srodowiskowych okazaty sie znane do-
tychczas metody wytwarzania drobnoziarnistych, zwlaszcza tatwospiekalnych proszkéw stopowych na
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bazie zelaza, wykorzystujgce technologie wspoétstrgcania wodorotlenkdw lub szczawianéw metali
z wodnych roztworéw soli, ktére po odfiltrowaniu i prazeniu sg poddawane redukcji wodorem. Tego
rodzaju metody sg znane np. z opisow patentowych US 6,554,885 B1l, US 6,613,122 B1,
US 6, 312,497 B1, US 7,077,883 B2, EP 0 865 511 B1 i EP 1 492 897 B1. Wada znanych metod
opartych na wspoétstragcaniu wodorotlenkéw lub soli jest zaréwno ich wysoki koszt, jak tez problemy
z utylizacjg nieuniknionych w tych procesach, szkodliwych dla srodowiska odpadow.

Zadaniem wynalazku jest opracowanie tatwospiekalnych stopowych proszkéw na bazie zela-
za, ktére nie wykazujg wystepujgcych w stanie techniki niedogodnosci wynikajgcych z wysokiej za-
wartosci pierwiastkow stopowych. Sg zatem bardziej przyjazne dla srodowiska, tansze i tatwiejsze
do wytwarzania, przy rownoczesnym zachowaniu bardzo dobrych wiasciwosci zaréwno technolo-
gicznych, jak tez uzytkowych. Zadaniem wynalazku jest takze zaproponowanie sposobu wytwarza-
nia fatwospiekalnych stopowych proszkéw na bazie zelaza, ktéry to sposob eliminuje niedogodnosci
wystepujgce w stanie techniki, jest mianowicie przyjazny dla srodowiska, tanszy w realizacji i wyka-
zuje elastycznosc¢, umozliwiajgcg lepsze dopasowanie wtasciwosci otrzymywanego proszku do kon-
kretnego przeznaczenia.

Proszek stopowy na bazie zelaza, zawierajgcy co najmniej 80% mas. Fe, dodatki stopowe
w postaci Cu i P oraz nieuniknione zanieczyszczenia, zwlaszcza trudnoredukowalne tlenki, wedtug
wynalazku charakteryzuje sie tym, ze zawiera co najmniej 90% mas. Fe, 1-9,8% mas. Cu oraz
0,2-2% mas. P.

Korzystnie, proszek stopowy zawiera co najmniej jeden pierwiastek stopowy wybrany z grupy
obejmujacej Sn, Co, Ni, W i Mo.

Korzystnie, proszek stopowy zawiera 0,5-4% mas. Sn.

Korzystnie, tgczna zawartos¢ Co i/lub Ni i/lub W i/lub Mo jest nie wieksza niz 5% mas.

Korzystnie, Srednia wielkos¢ czastek proszku jest nie wigksza niz 10 um.

Korzystnie, przecietna wielkos¢ ziaren tworzgcych polikrystaliczne czastki proszku jest nie
wieksza niz 2 um.

Sposdb wytwarzania proszku stopowego na bazie zelaza, wedtug wynalazku charakteryzuje sie
tym, ze materiat redukowalny w postaci tlenkéw, weglanéw, azotanéw, metali i stopéw metali oraz ich
mieszanek, redukowalnych wodorem o czystosci technicznej w temperaturze nie wyzszej niz 750°C,
poddaje sie obrébce mechanicznej przez mielenie, obejmujgce rozdrabnianie, ujednorodnianie i akty-
wacje materiatu redukowalnego, nastepnie wyzarza sie go w temperaturze 550-750°C przez czas
wynoszacy 1-8 godzin w atmosferze redukujgcej, ktérg stanowi wodér lub mieszanka gazéw zawiera-
jaca woddr, po czym chiodzi sie go do temperatury uniemozliwiajgcej jego samoczynny zapton
i wreszcie rozdrabnia na proszek o zadanej sredniej wielkosci czastek.

Korzystnie, obrobke mechaniczng materiatu redukowalnego prowadzi sie na sucho lub na mokro.

Korzystnie, po obrébce mechanicznej na mokro przeprowadza sie suszenie.

Proszek stopowy na bazie zelaza, wedlug wynalazku jak opisano powyzej, stosuje sie do wy-
twarzania spiekéw konstrukcyjnych i narzedziowych, zwtaszcza kompozytowych spiekéw metaliczno-
-diamentowych.

Z opisanego powyzej proszku stopowego na bazie Zelaza mozna otrzymac¢ wyréb spiekany,
zwlaszcza kompozytowy spiek metaliczno-diamentowy, ktérego catkowita porowato$é w temperaturze
nie wyzszej niz 950°C jest nizsza niz 5%.

Wynalazek pozwala zatem wytwarza¢ w nieoczekiwanie prosty i tani sposéb tatwospiekalne
stopowe proszki na bazie zelaza, zawierajgce co najmniej 90% mas. zelaza, miedz, fosfor oraz opcjo-
nalnie co najmniej jeden z grupy pierwiastkéw stopowych obejmujgcej cyne, kobalt, nikiel, wolfram
i molibden, a takze zanieczyszczenia, gtdwnie w postaci trudnoredukowalnych tlenkéw, np. SiO2. Su-
maryczna zawartos¢ dodatkéw stopowych oraz zanieczyszczen w proszkach wytwarzanych wedtug
wynalazku nie przekracza 10% mas., przy czym proszki, w ktérych minimalna zawarto$¢ dodatkow
stopowych wynosi 10% mas. sg przeznaczone do zastosowan, w ktérych podczas spiekania wyma-
gane jest uzyskanie trwatego potgczenia spieku z innym elementem lub elementami, wykonanymi
z zelaza lub jego stopdw, na przykiad przez lutowanie.

tatwospiekalny proszek na bazie zelaza wedtug wynalazku, przy zachowaniu wtasciwosci zbli-
zonych do znanych proszkéw tego rodzaju, ma w poréwnaniu do nich szereg zalet ekonomicznych,
Srodowiskowych i technologicznych, takich jak:

— bardzo niska, ograniczona do 10% mas., tgczna zawartos¢ pierwiastkow stopowych i zanie-

czyszczen,
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— bardzo niska, ograniczona do 5% mas., taczna zawarto$¢ drogich, deficytowych i/lub szko-
dliwych dla zdrowia pierwiastkéw stopowych, takich jak Co, Ni, W, Mo, metale ziem rzad-
kich, itp.,

— mozliwo$¢ wytwarzania spiekow o twardosci wyzszej niz 200 HV,

— mozliwo$¢ obrébki cieplnej spiekow i dalszy wzrost twardosci powyzej 300 HV,

— mozliwo$¢ wytwarzania przy uzyciu metod mechanochemicznych.

Sposoéb wytwarzania nowych proszkéw stopowych na bazie zelaza eliminuje kosztowng, che-
miczng metode otrzymywania trudnorozpuszczalnych w wodzie mieszanek wodorotlenkéw, szczawia-
néw lub innych zwigzkéw metali, w ktérej powstajg szkodliwe dla srodowiska naturalnego odpady
(sole) wymagajace utylizacji, i ich pézniejszy termiczny rozktad do tlenkéw. Zostaje ona zastgpiona
tanszg, mechanochemiczng syntezg tlenkow, ktéra w porownaniu z metodg chemiczng daje wiekszg
swobode w doborze sktadu chemicznego proszku. Synteza mechanochemiczna jest procesem indu-
kujagcym reakcje chemiczne poprzedzone rozdrobnieniem i aktywacjg mechaniczng substratéw, co
pozwala otrzymywa¢ nowe materiaty charakteryzujgce sie niskim stopniem niejednorodnosci che-
micznej i strukturalnej, drobnoziarnistg mikrostrukturg i najczesciej pozadanym, zlozonym skfadem
fazowym. W sposobie wedtug wynalazku przygotowuje sie zatem materiat redukowalny, ktéry poddaje
sie obrobce mechanicznej przez mielenie, w wyniku ktérego zachodzi rozdrabnianie, homogenizacja
i aktywacja materiatu redukowalnego. Otrzymany w ten sposoéb rozdrobniony, ujednorodniony i zakty-
wowany przez mielenie materiat redukowalny wyzarza sie nastepnie w atmosferze redukujgcej, po
czym chtodzi sie go do temperatury uniemozliwiajgcej samoczynny zapton materiatu. Na koniec wyza-
rzony i oziebiony materiat rozdrabnia na proszek o zadanej sredniej wielkosci czgstek. Zastosowanie
proceséw mechanochemicznych, poprzez mielenie reagentdéw w mtynach kulowych, upraszcza proce-
dury syntez i eliminuje koniecznos¢ kosztownej utylizacji odpadéw, co w konsekwencji znacznie po-
prawia ekologie wytwarzania materiatéw funkcjonalnych o wtasciwosciach uzytkowych, spetniajgc tym
samym zasady tzw. ,zielonej chemii”.

Sposoéb wedtug wynalazku w poréwnaniu do tradycyjnej metody wspétstrgcania wodorotlenkow
lub szczawianéw ma nastepujgce zalety:

— ekologicznosé,

— nizsze koszty materiatowe i sprzetowe,

— mozliwos¢ elastycznego doboru sktadu chemicznego proszkéw pozwalajgca bezposrednio

wptywac na wiasciwosci produktu finalnego,

— skrécenie czasu mielenia dzieki mozliwosci zastosowania miyna o wyzszej energetycznosci.

Proszki produkowane z wykorzystaniem metod mechanochemicznej syntezy tlenkéw pozba-
wione sg wad, ktére obcigzajg proszki komercyjne, przy zachowaniu zblizonych do nich wtasciwosci
technologicznych. Z tego wzgledu przedstawiony wynalazek ma olbrzymi potencjat aplikacyjny.

Przedmiot wynalazku jest ponizej opisany w przyktadach wykonania i przedstawiony na rysun-
ku, na ktérym fig. 1 przedstawia zdjecie ze skaningowego mikroskopu elektronowego, obrazujgce
strukture rozdrobnionej na proszek gabki metalicznej uzyskanej w przyktadzie 1, fig. 2 — wykres uzy-
skany metodg rentgenowskiej analizy fazowej, ilustrujgcy stopowy charakter proszku wedtug przykta-
du 1, fig. 3 — zdjecie ze skaningowego mikroskopu elektronowego, przedstawiajgce strukture rozdrob-
nionej na proszek ggbki metalicznej wedtug przyktadu 3, fig. 4 — zdjecie ze skaningowego mikroskopu
elektronowego, przedstawiajgce strukture rozdrobnionej na proszek ggbki metalicznej wedtug przykta-
du 5, fig. 5 — wykres uzyskany metodg rentgenowskiej analizy fazowej, ilustrujgcy stopowy charakter
proszku wedtug przyktadu 5 i fig. 6 — zdjecie ze swietlhego mikroskopu metalograficznego, przedsta-
wiajgce potgczenie spieku wedtug przyktadu 7 ze stalowg podktadka.

Przyktad 1

Mieszanke proszkow zawierajgcg 92,86 g Fe20s3, 3,57 g CuO oraz 3,57 g stopowego proszku
Fe-P, zawierajgcego 10% mas. fosforu, przygotowano mieszajgc sktadniki w mieszalniku typu Turbula
przez 10 minut. Proszki umieszczono wraz z mielnikami w bebnie rolkowego mtyna kulowego o obje-
tosci 1,25 dm3. Jako mielnikow uzyto kulek o $rednicy 12 mm, wykonanych ze stali fozyskowej
100Cr6. Stopien wypetnienia mtyna wynosit 50% obj., a stosunek masy mielnikéw do masy proszku
wynosit 20:1. Do bebna wlano alkohol etylowy w ilosci niezbednej do catkowitego zanurzenia mielni-
kow z proszkiem w cieczy. Beben wprawiono w ruch obrotowy z predkoscig wynoszacg 65% predko-
&ci krytycznej. Po mieleniu przez 72 godziny wsad mtyna poddano suszeniu w suszarce laboratoryjnej
w temperaturze 130°C. Proszek poddano nastepnie wyzarzaniu redukujgcemu przez 180 minut
w temperaturze 700°C, w atmosferze wodoru, i schtodzono w celu unikniecia samozaptonu do tempe-
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ratury ponizej 30°C. Otrzymang w ten sposéb metaliczng ggbke rozdrobniono na proszek (fig. 1)
0 nominalnej zawartosci 95,5% mas. Fe, 4% mas. Cu i 0,5% mas. P, stracie wodorowej (okreslonej
zgodnie z PN-EN 1SO 4491-3:2006) 1,1% mas. oraz $rednicy zastepczej Fishera 1,3 um, poprzez
ucieranie ggbki w ceramicznym mozdzierzu. Stopowy charakter proszku zweryfikowano metodg rent-
genowskiej analizy fazowej (fig. 2).

Przyktad 2

5-gramowe odwazki proszku otrzymanego zgodnie z procedurg opisang w przyktadzie 1 praso-
wano na zimno pod cisnieniem 200 MPa, w matrycy z weglikow spiekanych z otworem o wymiarach
15,5%x15,5 mm. Gestos¢ wyprasek okreslono metodg geometryczng (tabela 1).

Wypraski spiekano w laboratoryjnym piecu rurowym przez 60 minut w temperaturze 890, 900,
910, 920 i 925°C, w atmosferze wodoru. Podczas dogrzewania do temperatury spiekania zastosowa-
no przystanek w temperaturze 700°C, trwajgcy 60 minut. Po spiekaniu prébki chtodzono wraz z pie-
cem do temperatury pokojowej.

Spieki poddano pomiarom gestosci metodg wazenia w powietrzu i w wodzie (tabela 1).

Tabelal
Gestosé wypraski Temperatura spieka- Gestosé spieku
[g/cm?] nia {°C] [g/cmd]
4,53 890 7,53
4,52 800 7”,_6.9
4,50 910 7,66
4,52 820 7,65
4,50 925 7,57

Przyktad 3

Mieszanke proszkoéw zawierajgcg 92,86 g Fe203, 3,57 g CuO oraz 3,57 g stopowego proszku
Fe-P, zawierajgcego 10% mas. fosforu, przygotowano mieszajgc sktadniki w mieszalniku typu Turbula
przez 10 minut. Proszki umieszczono wraz z mielnikami w bebnie rolkowego mtyna kulowego o obje-
tosci 1,25 dm3. Jako mielnikdw uzyto kulek o $rednicy 12 mm, wykonanych ze stali tozyskowej
100Cr6. Stopien wypetnienia miyna wynosit 50% obj., a stosunek masy mielnikéw do masy proszku
wynosit 20:1. Do bebna wlano wode destylowang w iloci niezbednej do catkowitego zanurzenia miel-
nikdw z proszkiem w cieczy. Beben wprawiono w ruch obrotowy z predkoscig wynoszacg 65% pred-
kosci krytycznej. Po mieleniu przez 24 godziny wsad mtyna poddano suszeniu w suszarce laborato-
ryjnej w temperaturze 130°C. Proszek poddano nastepnie wyzarzaniu redukujgcemu przez 180 minut
w temperaturze 700°C, w atmosferze wodoru. Po schtodzeniu do temperatury ponizej 30°C w celu
uniknigcia samozaptonu, otrzymang metaliczng gabke rozdrobniono na proszek (fig. 3) o nominalnej
zawartosci 95,5% mas. Fe, 4% mas. Cu i 0,5% mas. P, stracie wodorowej 1,2% mas. oraz $rednicy
zastepczej Fishera 2,15 um, poprzez ucieranie w ceramicznym mozdzierzu.

Przyktad 4

5-gramowe odwazki proszku otrzymanego zgodnie z procedurg opisang w przyktadzie 3 praso-
wano na zimno pod ci$nieniem 200 MPa, w matrycy z weglikdw spiekanych z otworem o wymiarach
15,5%x15,5 mm. Gestos¢ wyprasek okreslono metodg geometryczng (tabela 2).

Wypraski spiekano w laboratoryjnym piecu rurowym przez 60 minut w temperaturze 900°C,
w atmosferze wodoru. Podczas dogrzewania do temperatury spiekania zastosowano przystanek
w temperaturze 700°C, trwajgcy 60 minut. Po spiekaniu prébki chtodzono wraz z piecem do temperatury
pokojowej. Spieki poddano pomiarom gestosci, metodg wazenia w powietrzu i w wodzie (tabela 2).

Wybrane spieki przesycano poprzez ponowne nagrzanie do temperatury 900°C, wytrzymanie
przez 30 minut w atmosferze azotu oraz szybkie chiodzenie w wodzie, a nastepnie starzono przez
60 minut w temperaturze 400, 450, 475, 500, 550 i 600°C. Spieki poddano pomiarom twardosci meto-
dg Vickersa pod obcigzeniem 1 kG (tabela 2).
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Tabela 2
Gestosé wy-— Gestosc Wariant obrébki ciepl- HV1 3
praski spieku nej
[g/cm?) [g/cm?]
4,63 7,74 bez obrébki cieplnej 212 + 5
4,63 7,74 przesycanie 209 + 7
4,65 7,71 przesycanie i starze- 228 + 7
nie w 400°C
4,66 7,72 przesycanie 1 starze- 297 + 10
nie w 450°C
4,64 7,72 przesycanie 1 starze- 312 + 8
nie w 475°C
4,65 7,71 przesycanie i starze- 304 + 8
nie w 500°C
4,64 7,72 przesycanie i1 starze- 286 £ 6
nie w 550°C
4,66 7,72 przesycanie i starze- 240 = 11
nie w 600°C

(1) przedziaty ufnosci oszacowano dla poziomu ufnosci 1-
o=0,9

Przyktad 5

W stalowym reaktorze laboratoryjnego planetarnego mtyna kulowego (Activator 2S, Novosibirsk
Corp.) o objetosci 0,25 dm3, wypetnionym stalowymi kulami o $rednicy 10 mm i tgcznej masie 100 g,
umieszczono 10 g suchej mieszanki proszkéw zawierajgcej 8,82 g Fe20s, 0,68 g CuO, 0,36 g stopo-
wego proszku Fe-P, zawierajgcego 10% mas. fosforu, oraz 0,14 g Sn. Zawartos¢ reaktora poddano
wysokoenergetycznemu mieleniu przez 2 godziny z predkoscig obrotowg 700 obr./min w atmosferze
powietrza. W trakcie procesu mielenia reaktor byt poddawany statemu chtodzeniu wodg. W ten spo-
séb otrzymano ztozony proszek tlenkowy o zmodyfikowanej krystalicznej mikrostrukturze, cechujacy
sie wysokg podatnoscig na redukcje w wodorze.

Proszek poddano nastepnie wyzarzaniu redukujgcemu przez 180 minut w temperaturze 700°C,
w atmosferze wodoru, po czym schtodzono do temperatury ponizej 30°C w celu unikniecia samoza-
ptonu. Otrzymang w ten sposdb metaliczng ggbke rozdrobniono na proszek (fig. 4) o nominalnej za-
wartosci 90% mas. Fe, 7,5% mas. Cu, 2% mas. Sn i 0,5% mas. P, stracie wodorowej 0,6% mas. oraz
Srednicy zastepczej Fishera 8 um, poprzez ucieranie ggbki w ceramicznym mozdzierzu. Stopowy cha-
rakter proszku zweryfikowano metodg rentgenowskiej analizy fazowej (fig. 5).

Przyktad 6

5-gramowe odwazki proszku otrzymanego zgodnie z procedurg opisang w przykfadzie 5 praso-
wano na zimno pod cisnieniem 200 MPa, w matrycy z weglikow spiekanych z otworem o wymiarach
15,5%x15,5 mm. Gestos¢ wyprasek okreslono metodg geometryczng (tabela 3).

Wypraski spiekano w laboratoryjnym piecu rurowym przez 60 minut w temperaturze 900°C,
w atmosferze wodoru. Podczas dogrzewania do temperatury spiekania zastosowano przystanek trwa-
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jacy 60 minut w temperaturze 700°C. Po spiekaniu prébki chtodzono wraz z piecem do temperatury
pokojowej. Spieki poddano pomiarom gestosci metodg wazenia w powietrzu i w wodzie, oraz pomia-
rom twardosci metodg Vickersa pod obcigzeniem 1 kG (tabela 3).

Tabela 3

Gestos¢ wyprasek GestosC spiekdw Hv1 @
[g/cm?] [g/cm?]

4,57 7,94 230 £ 8

(1} przedziaty ufnoséci oszacowano dla poziomu ufnosci 1-a=0,9

Przyktad 7

5-gramowe odwazki proszku otrzymanego zgodnie z procedurg opisang w przyktadzie 5
prasowano na zimno pod ci$snieniem 200 MPa, w matrycy z weglikdw spiekanych z otworem
o wymiarach 15,5x15,5 mm. Wypraski umieszczono na podktadkach wykonanych z niskoweglo-
wej, stali niestopowej oraz spiekano w laboratoryjnym piecu rurowym przez 60 minut w tempera-
turze 900°C, w atmosferze wodoru. Podczas dogrzewania do temperatury spiekania zastosowano
przystanek w temperaturze 700°C, trwajacy 60 minut. Po spiekaniu probki chtodzono wraz z pie-
cem do temperatury pokojowej. Po spiekaniu wykonano zgtady metalograficzne w celu dokonania
jakosciowej oceny potgczenia spieku ze stalowg podkfadkg. Do analizy uzyto mikroskopu swietl-
nego (fig. 6).

10.

Zastrzezenia patentowe

Proszek stopowy na bazie zelaza, zawierajagcy co najmniej 80% mas. Fe, dodatki stopowe
w postaci Cu i P oraz nieuniknione zanieczyszczenia, zwlaszcza trudnoredukowalne tlenki,
Znamienny tym, ze zawiera co najmniej 90% mas. Fe, 1-9,8% mas. Cu oraz 0,2—2% mas. P.
Proszek stopowy wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zawiera co najmniej jeden pierwia-
stek stopowy wybrany z grupy obejmujgcej Sn, Co, Ni, W i Mo.

Proszek stopowy wedtug zastrz. 2, znamienny tym, ze zawiera 0,5-4% mas. Sn.

Proszek stopowy na bazie zelaza wedtug jednego z poprzednich zastrz., znamienny tym,
ze tgczna zawartos¢ Co i/lub Ni i/lub W i/lub Mo jest nie wieksza niz 5% mas.

Proszek stopowy na bazie zelaza wedtug jednego z poprzednich zastrz., znamienny tym,
ze srednia wielko$¢ czgstek proszku jest nie wieksza niz 10 um.

Proszek stopowy na bazie zelaza wedtug jednego z poprzednich zastrz., znamienny tym,
ze przecietna wielko$¢ ziaren tworzacych polikrystaliczne czastki proszku jest nie wigksza
niz 2 um.

Sposéb wytwarzania proszku stopowego na bazie zelaza, znamienny tym, ze materiat re-
dukowalny w postaci tlenkéw, weglanéw, azotanoéw, metali i stopéw metali oraz ich miesza-
nek, redukowalnych wodorem o czystosci technicznej w temperaturze nie wyzszej niz
750°C, poddaje sie obrébce mechanicznej przez mielenie, obejmujgce rozdrabnianie, ujed-
norodnianie i aktywacje materiatu redukowalnego, nastepnie wyzarza sie go w temperaturze
550-750°C przez czas wynoszacy 1-8 godzin w atmosferze redukujacej, ktérg stanowi wo-
dor lub mieszanka gazéw zawierajgca wodor, po czym chtodzi sie go do temperatury unie-
mozliwiajgcej jego samoczynny zapton i wreszcie rozdrabnia na proszek o zadanej sredniej
wielkosci czgstek.

Sposéb weditug jednego z poprzednich zastrz., znamienny tym, ze obrébke mechaniczng
materiatu redukowalnego prowadzi sie na sucho lub na mokro.

Sposoéb wedtug zastrz. 8, znamienny tym, ze po obrébce mechanicznej na mokro przepro-
wadza sie suszenie.

Zastosowanie proszku stopowego na bazie zelaza okreslonego w zastrz. 1 do 6 do wytwa-
rzania spiekow konstrukcyjnych i narzedziowych, zwtaszcza kompozytowych spiekéw meta-
liczno-diamentowych.
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